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COMPOSITION AMYLACEE FILMOGENE 



L' invention a pour objet une composition filmogene & 
base d'amidon ainsi qu'un proced£ de pelliculage de formes 
5 solides . pharmaceutiques, alimentaires, agricoles, et de 
preparation de films mettant en ceuvre ladite composition. 

On entend par formes solides au sens de la presente 
invention toute presentation de substances alimentaires , 
pharmaceutiques, cosmgtiques, chimiques ou agrochiraiques, " sous 
10 forme par exemple de comprimes, gelules, capsules, pellets , 
microspheres, granules, sentences, graines, etc... 

Les amidons natifs et modifies sont traditionnellement 
utilises dans 1'industrie pharmaceutique notamment en tant que 
diluant, agent desintegrant , liant, pour la preparation de 
15 comprimes, le remplissage de gelules. Les amidons natifs sont 
rarement utilises pour le pelliculage, en raison principal ement, 
de leur caractere insoluble dans l'eau froide, ce qui n§cessite 
obligatoirement une prScuisson prealable de l'amidon afin de^le 
solubiliser. 

20 Le pelliculage de formes solides, en particulier i'de 

comprimes, est une operation frequente qui vise a obtenir une 
protection physique et chimique du principe actif . Le medicament 
est ainsi protege de son environnement (humidite, oxygene , 
lumidre) . Le pelliculage permet egalement de masquer le goilt, 

25 1'odeur ou la couleur de ce principe actif, et permet aussi de 
modifier sa liberation dans 1'organisme en augmentant la 
resistance du comprime aux sues gastriques. Le pelliculage 
facilite 1' ingestion des comprimes, ameliore leur apparence et 
leur integrity mecanique. La plupart des formes solides peuvent 

30 §tre pelliculees : comprimes, gelules, capsules, granules. 

Le pelliculage consiste en 1 ' application d'une 
composition liquide filmogdne par exemple sur des comprimes, 
cette composition devenant aprds sechage un film protecteur. 
L' agent filmogene ideal pr€sente de pr£f6rence un poids 

35 moleculaire eleve, une viscosite faible, et une bonne adhesion 
au support. II doit permettre l'obtention d'un film elastique, 
cohesif, adherant a la forme qu'il revet. II est de preference 



2 



soluble dans l'eau, l'eau etant le solvant prefere par rapport 
aux solvants organiques en raison de sa facilite d'utilisation. 

II existe sur le marche bon nombre de compositions 
filmogenes a base de polymeres de cellulose, d'acrylate. On peut 
5 citer en particulier 1 ' hydroxypropyl methylcellulose (HPMC) 
couramment utilisee pour le pelliculage de comprimes. L'on peut 
rencontrer certaines difficultes en utilisant ce type de 
polymeres, telles que des problemes d' adherence aux supports, de 
craquage ou fissurage de l'enrobage, ou des phenomenes de 
10 remplissage des gravures souvent presentes sur les comprimes 
(logos, dosages). De plus, l'HPMC pr6sente 1 ' inconvenient 
d' avoir un gout et/ou une odeur desagreable. Les polymeres 
synthetiques sont en outre commercialises a des prix assez 
el eves . 

15 L'amidon est depuis longtemps utilise en tant qu' agent 

filmogene dans l'industrie textile ou papetiere. Les principales 
sources industrielles d'amidon sont, par ordre d' importance 
decroissante, le mais, le ble, la pomme de terre, le manioc et 
la pat ate douce. En fonction de son origine, l'amidon presente 

.20 des variations de composition, en particulier en ce qui concerne 
les pourcentages d'amylose et d' amylopectine . L' amylopectine est 
la composante ramifiee de l'amidon ou les unites d'a-D glucose 
sont polymerisees par des liaisons aD(l-4) et sont reliees avec 

des branchements en ocD(l-6) . 

25 L' amylose est la composante lineaire de l'amidon, qui ne 

renferme pratiquement que des liaisons aD(l-4). 

Certaines var'ietes d'amidon, dites « waxy » sont 
constitutes essentiellement d' amylopectine . D'autres, dites 
« riches en amylose » sont constitutes de plus de 50% et 

30 generalement de 70 S 75% d'amylose. 

Les amidons riches en amylose sont connus depuis 
longtemps pour leurs proprittes filmogdnes et ont toujours 
semble superieurs aux autres amidons dans cette application. lis 
presentent toutefois 1 ' inconv€nient de necessiter une mise en 

35 oeuvre a haute temperature, c'est a dire environ 80 °C pour eviter 
que ces amidons ne retrogradent . Ceci est parti culierement 
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g§nant pour 1' enrobage de formes solides puisque les equipements 
usuels de pelliculage ne sont pas prevus pour travailler a de 
telles temperatures, De plus, il faut veiller & ce qu'aucun 
point du circuit ne soit froid, ce qui occasionnerait une 

5 gelification de la composition dans les circuits. 

Les amidons riches en amylopectine ne sont pas 
utilisables en particulier dans les procedes de pelliculage en 
turbine, etant donne qu'on observe lors de leur utilisation une 
agglom6ration des centres a pelliculer entre-eux. Ce defaut 

10 redhibitoire est trSs difficile a corriger, engendre un enrobage 
final heterogdne et incomplet, et impose des formulations 
complexes. Les amidons waxy sont en outre tr£s visqueux en 
solution, ce qui explique probablement les difficultes de mise 
en oeuvre qu'ils engendrent en pelliculage. 

15 Le brevet WO 02/00205 decrit 1 ' utilisation d' amidon riche 

en amylose acetyle et pregelatinise pour 1' enrobage dfe 
comprimes, la fabrication de capsules et de « caplets l W 
(comprimes enrobes d'un film colore epais ressemblant a urfe 
gelule) . L' amidon comprend plus de 50% d' amylose et est de 

20 preference issu du mais. * 
Le brevet EP 1.245.577 dont la Demanderesse est titulaire 
decrit un procede de preparation d' amidons riches en amylose 
pregelatinises, et leurs applications en pelliculage, capsules 
molles, g^lules, films raf raichissants . 

25 Le brevet WO 02/092708 decrit un procede de preparation 

d'une composition filmogdne, consistant en 1' extraction en 
milieu alcoolique de 1' amylose d'un amidon en comprenant plus de 
50%. La composition filmogdne comprend done de 1' amylose pure, 
et peut comprendre en outre un agent plastifiant. 

30 Le brevet EP 945.487 decrit des films k base de derives 

d' amidon ou d'amylose, fabriqu6s a partir d'une solution d' ether 
hydroxypropylique d' amidon, la teneur en amylose de la matiere 
brute initiale etant supSrieure a 60%. En particulier, un amidon 
de pois rid6, comprenant environ 75% d'amylose, est utilis§. 

35 Le brevet EP 1.024.795 decrit des melanges d'amylose et 

d'ethylcellulose, 1' amylose seule n' etant pas stable par rapport 
& la reprise en eau. 
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Bien que les proprietes filmogdnes des amidons riches en 
amylose soient interessantes, leur mise en oeuvre reste assez 
contraignante en pratique, en raison de leur retrogradation 
rapide au ref roidissement . Ceci peut etre evite en effectuant 
une pulverisation a chaud de la solution filmogene, mais il 
existe alors un risque de bouchage des buses du a la 
retrogradation de l'amidon pendant la pulverisation. Les 
solutions de pelliculage & base de polymeres synthetiques sont 
actuellement pr§parees et pulverisees a temperature ambiante. II 
serait done trds interessant et beaucoup plus pratique en 
industrie de pouvoir disposer d'un amidon filmogene qui puisse 
§tre mis en oeuvre a une temperature de travail la plus proche 
possible de la temperature ambiante, tout en restant stable dans 
ces conditions. On cherche egalement k pouvoir fabriquer un film 
ou un pelliculage de forme solide qui soit impermeable a l'eau, 
permettant de formuler des enrobages barriere a l'eau ou a 
dissolution retardee . De meme, le formulateur recherche pour 
diminuer le temps de pelliculage, la matiere seche la plus 
eievee possible et une viscosite compatible avec la 
pulverisation par buse, ce qui peut poser probleme lorsqu'on 
travaille avec des amidons riches en amylose, developpant une 
forte viscosite en solution- L' ideal serait de pouvoir disposer 
d'une solution d'enrobage de matiere sdche superieure a 20% et 
de preference voisine de 30%, presentant une viscosite 
inferieure a 500 mPa.s a la temperature de travail. Ceci 
permettrait de s'affranchir de toute etape de chauffage et de 
maintien des solutions & chaud. 

II n' existe done pas a 1'heure actuelle de solution 
satisf aisante pour realiser des films ou des pelliculages 
satisf aisants a partir d' amidons comme seul agent filmogdne, 
afin de pouvoir remplacer les polymeres synthetiques assez 
couteux. 

Cherchant a pallier ce manque, la Demanderesse a alors 
realise de nombreux travaux visant a remplacer les polymeres 
synthetiques par une matiere amylacee ne presentant pas les 
inconvenients des amidons precites. 
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Et elle a eu le merite de trouver que ce but pouvait §tre 
atteint dds lors qu'on met en ceuvre pour preparer une 
composition filmogene un amidon ou un melange d' amidons dont la 
teneur en amylose est selectionnee dans une plage particuliere, 
5 comprise entre 25 et 45%. 

La presente invention a done pour objet une composition 
amylacee filmogene pour le pelliculage de formes solides ou la 
preparation de films caracterisee en ce qu'elle presente une 
teneur en amylose comprise entre 25 et 45%, de preference 
10 comprise entre 30 et 44%, encore pins pr§f erentiellement 
comprise entre 35 et 40%, et mieux entre 35 et 3 8% ces 
pourcentages etant exprimes en poids sec par rapport au poids 
sec d' amidon contenu dans ladite composition, et qu'elle 
comprend au moins un amidon stabilise. 

15 

Pour preparer ladite composition filmogdne, on peut 
utiliser des melanges d' amidons de diverses origines de maniere 
h regler la teneur en amylose entre 25 et 45%. On peut meianger 
par exemple des amidons riches en amylopectine (dits « waxy i») 

20 avec des amidons riches en amylose. ... 

On peut par ailleurs utiliser des amidons pr£sentant 
naturellement une teneur en amylose comprise dans la plage 
selectionnee selon 1' invention. En particulier, l'amidon issu de 
legumineuse peut convenir. Par « legumineuse » au sens de la 

25 presente invention, on entend toute plante appartenant aux 
families des cesalpiniacees, des miraosacees ou des papilionacees 
et notamment toute plante appartenant & la famille des 
papilionacees comme, par exemple, le pois, le haricot, la fdve, 
la fdverole, la lentille, la luzerne, le trefle ou le lupin. 

3 0 Cette definition inclut notamment toutes les plantes 

decrites dans l'un quelconque des tableaux contenus dans 
1' article de R. HOOVER et al. intitule « Composition, structure, 
functionality and chemical modification of legume starches : a 
review ». 

35 De preference, la legumineuse est choisie dans le groupe 

comprenant le pois, le haricot, la fdve et la feverole. 
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Avantageusement, il s'agit de pois, le terme « pois » 
etant ici considere dans son acception la plus large et incluant 
en particulier : 

- toutes les varietes sauvages de « pois lisse » (<c smooth 

5 pea ») , et 

- toutes les varietes mutantes de « pois lisse » et de 

« pois ride » (« wrinkled pea ») et ce, quelles que soient les 
utilisations auxquelles on destine generalement lesdites 
varietes (alimentation humaine, nutrition animale et/ou autres 

10 utilisations) . 

Lesdites varietes mutantes sont notamment celles denomraees 
« mutants r », « mutants rb « mutants rug 3 », « mutants 
rug 4 », « mutants rug 5 » et « mutants lam » tels que decrits 
dans 1' article de C-L HEYDLEY et al. intitule « Developing novel 
15 pea starches » Proceedings of the Symposium of the Industrial 
Biochemistry and Biotechnology Group of the Biochemical Society, 
1996, pp. 77-87. 

Selon une autre variante avantageuse, la legumineuse est 
une plante, par exemple une variety de pois ou de feverole, 
20 donnant des graines contenant au moins 25 %, de preference au 
moins 40 %, en poids d' amidon (sec/sec) . 

Par « amidon de legumineuse », on entend toute composition 
extraite et ce, de quelque maniere que ce soit, d'une 
legumineuse et notamment d'une papilionacee, et dont la teneur 
25 en amidon est superieure ei 40 %, de preference superieure a 50 % 
et encore plus pref erentiellement superieure a 75 %, ces 
pourcentages etant exprimes en poids sec par rapport aux poids 
sec de ladite composition. 

Avantageusement, cette teneur en amidon est superieure & 
3 0 90 % (sec/sec) . Elle peut en particulier §tre superieure a 95 %, 
y compris superieure £ 98 %. 

Selon une autre variante, la teneur en proteines de 
ladite composition est inferieure a 25 %, de preference 
inferieure a 10 %, ces pourcentages etant exprimes en poids sec 
35 par rapport au poids sec de ladite composition. Cette teneur 
peut notamment Stre inferieure a 5 %, y compris inferieure & 
1 %. 
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La teneur en amidon de la composition filmogene conforme 
a 1' invention est comprise entre 10 et 90% en poids, de 
preference entre 10 et 50%, et plus pref erentiellement encore 
entre 10 et 30%. 

5 1/ amidon contenu dans ladite composition peut notamment 

avoir subi au moins un traitement de modification choisi dans le 
groupe comprenant les traitements chimiques, les traitement s 
physiques et les traitements enzymatiques . 

Les traitements chimiques comprennent en particulier 
10 toutes les operations connues d' esterif ication, 

d' eth€rif ication, de reticulation ou d'hydrolyse par voies acide 
ou oxydante. 

Selon une variante pref<§r£e de 1' invention, les 
traitements chimiques convenant particulierement bien a 

15 l'obtention d'une composition filmogene sont les traitements 
dits de stabilisation que sont 1' hydroxypropyl at ion/ 
1'acetylation, ces traitements pouvant 6ventuellement §tre 
completes par une f luidif ication, par exemple par traitement* 
acide. On obtient dans ce cas une composition filmogene qui*- 

20 presente des proprietes tout fait semblables au polymere- 
synthetique de reference : 1 ' hydroxypropyl methylcellulose . La 
composition selon 1' invention comprend done avantageusement au 
moins un amidon stabilise, et de preference un amidon 
hydroxypropyl e presentant un degre de substitution (DS) de 0,2 

25 maximum. On entend par DS au sens de la presente invention le 
nombre moyen de groupements hydroxypropyl pour 10 unites 
d'anhydroglucose. Ce nombre moyen est determine par les methodes 
analytiques usuelles tres connues de l'homme du metier. 

Les traitements physiques comprennent en particulier 

30 toutes les operations connues de precuisson, de cuisson, 
d' extrusion, d' atomisation ou de sechage, les operations de 
traitement par micro-ondes ou ultrasons, de plastif ication ou de 
granulation. 

La composition filmogene conforme a 1' invention peut 
35 avantageusement comprendre un ou plusieurs agents plastif iants . 

Cet agent plastifiant peut §tre choisi dans le groupe constitue 
notamment par le glycerol, le sorbitol et les anhydrides de 



sorbitol, le polyethylene glycol, le triethylcitrate, le 
polysorbate, la cire de Carnauba, l'huile de ricin hydrogenee 
seuls ou en melange entre eux. 

Des teneurs en plastifiant comprises entre 2,5 et 30% 
5 conviennent bien, les pourcentages etant exprimes par rapport a 
l'amidon contenu dans la composition f ilmogene . 

La composition filmogene peut ggalement comprendre tout 
additif approprie tel que aromes, colorants, opacifiants, 
lubrifiants, agents impermeabilisants couramment utilises par 
10 l'homme de l'art, ainsi que des substances actives par exemple 
pharmaceutiques . 

Elle peut comprendre en outre de 1'eau, et generalement 
des teneurs en eau comprises entre 10 et 90% en poids. De 
preference, ladite composition comprend de 60 a 85% en poids 
15 d'eau, et encore plus pref erentiellement de 70 a 80% d'eau. 

De bons resultats ont ete obtenus avec des compositions 
filmogenes comprenant : 

- 10 a 15% en poids d' ami don de pois stabilise 

- 1 a 2% en poids de plastifiant 

20 - eventuellement environ 5 a 7% d'opacifiant 

De tres bons resultats ont €te obtenus avec des 
compositions filmogenes comprenant : 

- 10 a 15% en poids d' ami don de pois hydroxypropyle 

- 1 a 2% de glycerol 
25 - 5 & 7% de talc 

- le complement a 100% etant de l'eau et autres additif s 
tels que colorants et/ou ar6mes. 

La composition filmogdne conforme & 1' invention est 
3 0 utilisee avantageusement pour le pelliculage de formes solides 
telles que : comprimes, gelules, capsules, pellets, granules, 
semences, de formes solides alimentaires telles que les 
biscuits, les cereales pour petit-dejeuner, les confiseries, 
pour preparer des capsules molles ou des gelules dures, ainsi 
35 que pour la fabrication de films destines S toutes applications 



alimentaires, pharmaceutiques , agricoles, industrielles et 
autres . 

Elle convient particulierement bien pour la preparation 
de films contenant des principes actifs ou des films aromatiques 
encore appeles feuilles d'arome. II s'agit de feuilles tres 
fines qui, placees sur la langue, fondent instantanement tout en 
diffusant un arome, par exemple de menthe. Elle peut convenir 
egalement pour des applications pharmaceutiques ne necessitant 
pas specif iquement une fonte instantanee du film, comme la 
liberation d' actifs eventuellement retard§e par exemple ou la 
mucoadhesion . 

Ainsi, une composition filmogene conforme & 1' invention, 
presentant une viscosite inf^rieure ou egale a 5 00 mPa.s k 25 °C 
et 10% de mati£re sdche permet de repondre au probleme technique 
de la stabilite et processabilite aisee des compositions 
amylacees de l'art ant§rieur. 

Les compositions d'amidons riches en amylose ou riches en 
amylopectine presentent toutes une viscosit§ telle en solution a, 
10% de matidre s&che et 25°C qu'il est quasiment impossible de 
les utiliser dans les equipements usuels de pelliculage. C'est, 
pourquoi la presente invention vise une composition amylac^e 
filmogdne apte au pelliculage de formes solides ou a la 
preparation de films, caracterisee en ce qu'elle presente une 
viscosite inferieure a 500 mPa.s a 25°C et 10% de matiere seche. 

La viscosite au sens de la presente invention est une 
viscosite Brookfield d^terminee au moyen par exemple d'un 
viscosimetre Brookfield RVF 100, en utilisant le mobile de 
l'appareil qui donne une lecture comprise entre 20 et 80% de 
l'Schelle du cadran de 1'appareil, k une vitesse de rotation de 
100 tours par minute. 

Selon une variant e avantageuse, ladite composition 
amylacee presente une teneur en amylose comprise entre 25 et 
45%, de preference entre 30 et 44%, encore plus 
pr£ferentiellement entre 35 et 40%, et mieux encore entre 35 et 
38% en poids sec par rapport au poids sec d'amidon total. 
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La presente invention vise en outre un procede de 
pelliculage de formes solides, caracterise en ce qu'il comprend 
la pulverisation d'une composition filmogene selon 1' invention, 
sur un lit de noyaux en mouvement . La composition selon 
5 1' invention permet en effet de fagon tout a fait avantageuse et 
nouvelle, une pulverisation a temperature ambiante, c'est i. dire 
de l'ordre de 20°C, ce que ne permettaient pas les compositions 
de 1 ' art anterieur . 

Elle concerne par ailleurs un procede d'enrobage de 

10 formes solides caracterise en ce qu' il comprend 1' immersion des 
formes solides dans une composition filmogene selon 1' invention, 
pour la realisation de « caplets » . 

Pour la realisation du pelliculage de formes solides, on 
peut utiliser toute technique connue de l'homme du metier, telle 

15 que lit fluidis£, atomisation, pulverisation, spheronisation, en 
turbine de drag^if ication. A titre indicatif, on peut proceder 
comme suit : la composition filmogene est utilisee a une matidre 
seche de 10 a 30%, de preference de 15 a 20%. Elle est 
Sventuellement prealablement precuite a 90°C, et prechauffee & 

20 la temperature de pulverisation souhaitee, generalement de 
l'ordre de 50 - 55° C. Le lit de comprimes est pr£chauff6 S 
environ 55°C, et la composition filmogene est pulverisee sur ce 
lit de noyaux en mouvement, en maintenant une temperature de 
l'ordre de 55 °C. 

25 Pour la fabrication de <k caplets l'on procede par 

exemple a 1' immersion des comprimes mecaniquement ou & la main 
dans un bain contenant la composition filmogene selon 
1' invention. 

Pour la fabrication de gelules, on peut utiliser un 
30 equipement conventionnel qui consiste £ plonger des doigts 
metalliques dans la composition filmogene maintenue a 
temperature constante. Pour la preparation de capsules molles, 
on peut utiliser les techniques connues de formage sur tambours, 
ou par extrusion. 

35 Pour la fabrication de films et en particulier de 

feuilles d'aromes, on procede par exemple par etalement d'une 
epaisseur faible et constante de la composition filmogene sur 
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une surface plane ou cylindrique, suivi d'un sechage £ 
temperature ambiante ou a chaud. L'on a obtenu des films de tres 
bonne qualite comprenant en poids : 

10 a 15% en poids d'amidon de pois hydroxypropyle 
5 pregelatinise et/ou fluidifie, 

1 a 3% de glycerol 

L # invention sera mieux comprise a la lecture des exemples 
qui suivent, qui se veulent uniquement illustratifs et non 
10 limitatifs. 

Kx ample 1 t PELLICUIAGE DE COMPRISES 

On evalue differentes compositions de pelliculage de 
15 composition suivante : 



Tableau 1 



Compose 


Pone t ion 


Marque 


Reference 


Amidon(cf . 
tableau 2) 


Agent 

f ilmogene 


Roquette 




Glycerol 


Plastif iant 


J.T Baker 


7044 


Talc poudre tres 
fine 


Opacif iant 


Merck 


Art. 8 070 


Dioxyde de 
titane 


Opacif iant 


Prolabo 




Eurocert Indigo 
carmine 


Colorant 


Warner 
Jenkinson 


0036904 


Eau 

d^mineralisee 


Vehicule 







20 

Les diff^rents types d'amidon testes 
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Tableau 2 



Nature ae 1 ' amxaon 


i YP e ! 


Manioc, 2 0% amylose 


riyciroxypropy-i-e vciey.L.e tits 
substitution DS = 0,2) 


Pois, 35-3 9% amylose 


riyaroxypropy±e \ut^ — U/z/ 


Fluidifie acide 
Acetyle (DS = 0,021) 


Hydroxypropyle (DS = 0,2) 
fluidifie acide 


Mais waxy, 21% amylose 


Preg^latinise 


Mais riche en amylose (70%) 


Pregelatinise 
Hydroxypropyle 


Melange d'amidons waxy et riche 
en amylose, teneur en amylose du 
melange 42% 


Waxy natif et amidon riche 
en amylose hydroxypropyle 
(DS = 0,10) 



5 Les comprimes & pelliculer sont des comprimes concaves de 

10mm de diametre, 330mg de moyenne, de composition : 99% 
mannitol PEARLITOL® 200SD et 1% de stearate de magnesium. 

On utilise le materiel suivant : bol double paroi en inox, 
melangeur a pale IKA RW25W, homogeneisateur Ultra Turrax T25, 
10 pompe peristaltique, machine a enrober type lit d' air fluidise, 
Glatt WSG 3V. 

La solution d'enrobage §. 20% de matiere seche comprend 
12,5% d' amidon, 1,25% de plastifiant, 6,25% d'opacifiant (talc 
et dioxyde de titane) , 80% d'eau, et une quantite negligeable de 
15 colorant . 

La phase liquide est melangee, 1' amidon est ajoute a ce 
melange, ensuite chauffe a 90 °C. On ajoute le talc, et on 
maintient la solution sous agitation pendant 30 minutes a 90 °C, 
puis elle est refroidie & la temperature de pulverisation 
20 choisie. 

Pour l'enrobage des comprimes, on prechauffe le lit de 
comprimes et 1'equipement a 55°C. La pulverisation de la 
solution filmogSne est arrStee quand 30 0 grammes ont ete 
eff ectivement distribues. 

25 

La notation des formules se fait par comparaison entre les 
differentes formules testees avec +++ pour les meilleures 
performances et 0 pour les plus mauvaises . 
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Les viscosites mesurees sont des viscosities Brookfield, 
determinees pour des solutions a 10% de matiSre seche et a 25°C / 
au raoyen par exemple d'un viscosimetre Brookfield RVF 100, en 
utilisant le mobile de l'appareil qui donne une lecture comprise 
entre 20 et 80% de 1'echelle du cadran de l'appareil, a une 
vitesse de rotation de 100 tours par minute. 

L'amidon waxy a gener£ du collage trds rapidement et tout 
au long de l'enrobage, ainsi que la formation d' agglom^rats . 
L'enrobage n'a done pas pu se faire correctement , e'est pourquoi 
aucune caracterisation du film et de son aspect n'ont ete 
faites. 

La gelification a £carte de la selection les solutions a 
base d'amidons riches en amylose. 

La viscosite trop elevee de la solution a base d'amidon de 
manioc hydroxypropyle l'a ecarte egalement car elle ne permet 
pas de pulveriser de maniere correcte . 

La solution §. base d'amidon de pois hydroxypropyle ne 
retrograde pas meme a temperature ambiante pendant plus de 24 
heures . 

L' ensemble des resultats est repris dans le tableau ci- 

». - 

apres : 



i cri ucpui 



Aspect 
enrobage 


+ 
+ 
+ 


+ 
+ 
+ 




+ 
+ 
+ 


i 


nd 


+ 
+ 
+ 


Absence 
d' agglomerate 
lore enrobage 




+ 
+ 
+ 


+ 
+ 


+ 


+ 
+ 
+ 


o 


+ 


Toucher 

non 
collant 


+ 
+ 
+ 


+ 
+ 
+ 


+ 
+ 


+ 
+ 
+ 


i 


t 


+ 
+ 
+ 


Aspect 
lisse 


+ 
+ 


+ 
+ 
+ 


+ 
+ 
+ 


+ 
+ 


i 


i 


+ 
+ 


Solidite 
du film 


+ 
+ 
+ 


+ 
+ 
+ 


+ 


+ 
+ 
+ 


l 
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+ 
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Mais riche en 
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hydroxypropyli 

(DS = 0,10) 
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Les amidons ou melanges d' amidons presentant une teneur en 
amylose comprise entre 25 et 45% et au moins un amidon 
stabilise montrent une nette superiorite pour une utilisation en 
tant qu' agent filmogene, par rapport aux amidons waxy ou aux 
amidons riches en amylose (plus de 45%) . L' amidon de pois 
hydroxypropyle a un degr£ de substitution de 0,2 maximum 
gventuellement fluidifie donne les meilleurs resultats. Cette 
solution a pu etre pulverisee a froid sur les comprimes ce qui 
est particulierement avantageux et donne un meilleur aspect des 
comprimes qu' a chaud. 

Exemple 2 : PREPARATION DE FILMS 

On utilise le materiel suivant : bol double paroi en inox 
avec circulation interne d'huile pour le chauffage, melangeur a 
pale IKA RW25W, melangeur sous vide GUEDU type 4,5 NO, 
applicateur de film automatique. 

Les solutions filmogenes testees ont la composition 
suivant e : 



Quant it§s en grammes 


FORMIJLE 1 


FORMULE 2 


Amidon de pois 37% amylose, 
hydroxypropyle (DS = 0,20) 
pr£g£latinis£ 


67, 5 




Amidon de pois 37% amylose, 
hydroxypropyle (DS - 0,20) 
fluidifie 




67, 5 


Glycerol 


9,0 


Arome menthe 


7,5 


Menthol 


7,5 


Leci thine de soja 


0,5 


0, 75 


Saccharinate de sodium 


2,5 


Colorant (solution 1%) 


1x5 


eau 


404 


403, 75 



I CI ucpui 
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On melange dans le bol inox l'eau, la glycerine, le 
colorant et le saccharinate de sodium pendant 5 minutes. 
L'amidon est ensuite ajoute et disperse pendant 5 minutes. Le 
melange est chauffe a 70°C et maintenu a cette temperature 
pendant 10 minutes, puis transvase dans le GUEDU prechauffe a 
40°C et d§sa§re sous vide pendant 5 minutes. On solubilise 
ensuite le menthol dans l'ar6me et la lecithine de soja, pour 
l'incorporer dans le GUEDU, le tout est melange sous vide 
pendant 10 minutes. La composition obtenue est etalee selon une 
epaisseur de 0,4 mm sur une plaque de plexiglas au moyen de 
1' applicateur automatique de films. Le film obtenu est seche a 
temperature ambiante puis decoupe a la dimension souhaitee pour 
former des feuilles d'ar6me. 

Les feuilles d'ar6me obtenues avec ces deux formules 
presentent une solidity et une rigidite adaptce a leur 
conditionnement et aux manipulations. La dissolution en bouche 
est rapide, et 1' impact aromatique eleve leur confere une 
fonction de raf raichisseur d'haleine. 

Avec les compositions de 1'art anterieur telles qu'a base 
d'amidon de mais riche en amylose (70%) , natifs ou modifies, il 
est possible d'obtenir des feuilles d'arome prlsentant une 
texture voisine, mais les temperatures de mise en ceuvre elevees 
indispensables pour eviter la retrogradation de l'amidon et pour 
permettre 1'etalement de la solution filmogene, cree une 
evaporation importante de I'arome : les feuilles d'arSme ne 
presentent plus d' impact aromatique et n'ont plus la fonction 
« raf raichissante » recherch^e. 

Avec les compositions 1'art anterieur a base d'amidons 
a teneur clevee en amylopectine (amidons waxy, plus de 75% 
d' amylopectine, moins de 2S% d' amylose), les films ne presentent 
pas la cohesion necessaire : ils se fissurent au sechage. 

Seules les compositions filmogcnes pr^sentant une teneur 
en amylose comprise entre 25% et 45% permettent I'obtention de 
feuilles d'ar6me presentant la texture et 1' impact aromatique 
souhaites. 



REVEND I CATIONS 



1. Composition amylacee filmogene pour le pelliculage de 
formes solides ou la preparation de films, caracterisee en ce 
qu'elle presente une teneur en amylose comprise entre 25 et 45%, 
de preference comprise entre 30 et 44%, et encore plus 
pref erentiellement comprise entre 35 et 40% , ces pourcentages 
etant exprim§s en poids sec par rapport au poids sec d' amidon 
contenu dans ladite composition, et en ce qu'elle comprend au 
moins un amidon stabilise. 

2. Composition selon la revendication 1, caracterisee en 
ce qu'elle comprend au moins un amidon de legumineuse presentant 
une teneur en amylose inferieure. & 45%. 

3. Composition selon l'une ou 1' autre des revendications 
1 et 2, caracterisee en ce que ledit amidon de legumineuse est 
stabilise. 

4. Composition selon l'une quelconque des revendications 
1 & 3, caracterisee en ce que ledit amidon de legumineuse est 
fluidifie et/ou hydroxypropyle. 

5. Composition selon l'une quelconque des revendications 
1 a 4, caracterise en ce qu'elle comprend en outre un 
plastif iant . 

6. Composition selon la revendication 5, caracterisee en 
ce que ledit plastifiant est choisi dans le groupe constitue par 
le sorbitol , le glycerol , le polyethylene glycol, le 
triethylcitrate, le polysorbate, la cire de Carnauba, l'huile de 
ricin hydrogenee, seuls ou en melange entre eux. 

7. Composition selon l'une ou 1' autre des revendications 5 
et 6, caracterisee en ce qu'elle comprend 10 a 15% en poids 
d' amidon de pois stabilise et la 2% en poids de plastifiant. 

8. Composition amylacee filmogene apte au pelliculage de 
formes solides ou a la preparation de films, caracterisee en ce 
qu'elle presente une viscosite inferieure a 500 mPa.s a 25°C et 
10% de matiSre seche. 
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9. composition filmogene selon 1'une quelconque des 
revendications 1 a 8, caracterisee en ce qu'elle comprend au 
moins une substance active pharmaceutique. 

10. Procede de pelliculage de formes solides, caracterise 
en ce qu' il comprend la pulverisation d'une composition 
filmogene selon l'une quelconque des revendications 1 a 9 sur un 
lit de noyaux en mouvement . 

11. Procede d'enrobage de formes solides, caracterise en 
ce qu'il comprend 1' immersion des formes solides dans une 
composition filmogene selon l'une quelconque des revendications 
1 a 9. 

12. Utilisation d'une composition filmogene selon l'une 
quelconque des revendications 1 a 9 pour la fabrication de 

15 films, capsules, gelules. 
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